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La presente invencidén se refiere a un procedimiento
para la obtencidn de an en el que como producto intefmedio se forma
amonioufanilcarbonato (AUC) que ée lava con metanol y a continuacidn
se deshidrata. Este procedimiento se ha propuesto en la publicacién
alemana DOS 2 222 527 y tiene por cometido deshidratar el AUC y redu-
cir su contenido en fluor.

Bl metanol consumido para esta finalidad, que ha reco=
gido aproximadamente un 50 % de agua y entonces también contiene has-
ta un 10 % de carbonato aménico esti ademée radioactivo por reducidas
cantidades de uranioc y elementos filiales del uranio (Torio 234)

No es posible una recuperacidn del metanol mediante
métodos de destilacidn usuales ya que la proporcidn de carbonate amd-
nico atascaria la columna de rectificacidn y en especial el condensa-
dor en un tiempo muy breve.

Se presentaba, por lo tanto, el cometido de hallar
un procedimienyo de recuperacibn para el metanol que no precisase
de la adicidén de productos quimicos y que, ademis, no presentase pro-
blemas en la eliminacidn de los fesiduos.

Este cometido se soluciona segin la presente invencién
purificando el metanol a través de una instalacidn de destilacidn
con rectificacidn con depresidén y alimentandole de nuevo a ia instala-
cidnnde lavado. Este rectificacidén bajo depresidn emplea ademds una
refrigeracién’de cabeza del deflegmador, la condensacidn final de los
vapores de metanol se desarrolla en condensadores de condensado mixto
alimentados con destilado de metanol, las sustancias cristalizadas
se separan por filtracién y se retornan de nuevo al proceso de fabri-
cacidn de an-

Este nuevo procedimiento segin la presente invencién
se describe a continuaeidén con ﬁés detalle con ayuda del dibujo adjun-

to, que representa un esguema de funcionamiento.
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La instalacidén de lavado para el AUC se denomina con
1, el AUC himedo s2e alimenta a través de la tuberia 1l, el AUC sec#do
se extrae a través de la tuberia 12, A esta instalacidn se le alimen=-
ta el metanol puro a través de la tuberia 1ll, el metanol consumido,
que contiene hasta un 50 ¥ de sgua, se extrae a través de la tuberia
13 y se conduce & la columna de rectificacién 2. Ademds de agua, este
metanol usado contiene aiin carbonato aménico y amoniaco libre, asi co-
mo aproximadamente un 1 % de NH,F o bién NH#NOB.

El contenido en carbonato amdénico del metanol usado
(10 %) exige sin embargo un procedimiento especial, ya que en la des=
tilacibn normal el carbonato se descompone y, recombinado, atascaria
el refrigerador de cabeza 21 de la columna. Esto se elimina en el pro~
cedimientoc de la presente inﬁencién debido & que la cplumna de destiw
lacidn trabaja a una presidn mis reducida (200 Torr) y la cabeza de
la columna 21 se desarrolla como deflegﬁudor. La condensacidn final
se desarrolla aqui en un condensador hlmedo 3 que se alimenta con des-
tilado de metanol enfriado a menos de 20°C., Estas tres medidas especia
les evitan que se vuelvan a formar cristales de.carbonato aménico en
el deflegmador, ya que a la temperatura de cabeza de 3&00 y la pre=-
#ién de 200 Torr el carbonato amdénico sdlido no estd presente y, por
otra parte, el céndensador final como condensador himedo 3 no se in-
crusta, ya que estd libre de superficies intercambiador#a de calor.

El desarrollo del procedimiento se puede representar
en detalle de la manera siguiente:

La solucidén de lavado de metanol gue proviene de la
instalacién de lavado 1 se alinenta a través de la tuberia 13 a la
columna de rectificacidn 2. La cantidad a alimentar se dosifica aqui
a través de la valvula 28, en dependencia de la temperatura de la co-
lumna que estd vigilada por el aparato de medicidén 27. El pié de la

columna se pone en ebullicidén mediante un evaporador de circulacidn
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forzada 24 calentado por vapor, ajustandose la cantidad de vapor

forma a la relacidn de retorno necesaria parcialmente en el deflegma=-

‘92, BEste metanol se enfria aqui, & través de un refrigerador 9, a me=-

en dependencis de la temperatura de la columna (aparato medidor 25)

a través de la vilwvula 26. El producto del pié de la columna se extrae
por una bomba & través de una regulacidn del nivel de llenado. Esta
se compone del aparato medidor del nivel de llemado 51, la vdlvula

52 regulada por éste y de la bomba 5. El residuo que queda en el pié
de la columna, que contiene menos de un 5 % de metanol, se recoge en
el &epésito colector 53.

Los vapores que ascienden en la columna condensan cone

dor 21 cuyas cantidad de agna de refrigeracidén se regula por la tempe-
ratura del vapor de metanol (aparato medidor 25) y la valvula 23. El
punto de trabajo se encuentra aqui en 38°c. la presion de trabajo en
200 Torr. La regulacidn de la misma se efectua a través del medidor
de présibn 41 y la valvula 42, a-través de la cual, =i es necesario,
se introduce aire en el sistema.

Los vapor qué abandonsn el deflagmador de la columna
2 llegan a través de la tuberia 35 hacia el condensador hiimedo 3, don<]

de se condensan con el metanol ya& recupersdo que viene de la tuberia

nos de 20°C. El condensador hfmedo 3 estd, ademAs, en conexidn con
un inyector 4 que, a través de la tuberiz 93 y la bomba 7, se alimen=
ta asimismo con metanol recuperado. Este inyector produce la depre~
sidén en el-sistema. A continuacidn del condensador hfiimedo 3 se encuenw-
tra un pequefio depbsito intermedio 31. Este estd provisto de un dispo~
sitivo de control del nivel de llenado 32 gue regula la vilvula de sa-
lida 33. La bomba 61 impulsa el metanol que viene del condensador 3
y las particulas cristalizadas del carbonato aménico hacia el hidreci-

clon 6 que separa las particulas sbélidas del liquido. E1 liquido puro

pasa al depdsito colector 8 a través de la tuberia 65, haciz el cual



10

15

20

25

30

fluye también el liquido que abandona e} inyector 4. El liquido fuer~
temente enriquecido con cristales, que abandona el hidrociclon 6 a tra
vés de la tuberia 66, llega alternativamente & los filtros 62 y 63.

El liquido puro, que abandona estos filtros, esto es, el metanol recu-
perado, llega entonces a través de la tuberia 14 pars su emplec de nue|
vo en la instalacidén de lavado de AUC 1. También el rebose del depd-
sito colector 8 llega a través de un filtro de sedimentacién 64 normal
a esta tuberia colectora 14 para el destilado de metanol. Gueda asi
cerrado el circuito, debiéndose sefialar que el destilado, esto es, el
producto final, tiene una concentracidn de metan§1 superior a un 95 %.
Los residuos que sedimentan alternativamente en los filtros 62 y 63
compuestos esencialmente de carbonato amdnico, se retornan al proceso
de obtencidn de AUC.

De esta representacidn me desprende que sin la adicién
de ulteriores aditivos quimicoa resulta posible,'en forma relativa-
mente seneilla, purificar el metanol de lavade usado y elaborarle
para su nuevo uso en la instalacién de lavado., Las pérdidas en meta-
nol son aqui extraordinariamente reducidae, por lo que este procedi~
miento, también desde el punto de vista econdmico, resulta muy venta=
joso.

Este representacidn esquemdtice sirve exclusivamente
para explicar el principio de este procedimiento, siendo naturalmente
posibles modificaciones aparativas sin por elle apartarse del prin-
cipio del procedimiento, esto es, el modo de trabajo de la columna
de destilacidn a presidén mas reducida, el desarrollo de la cabeza de
1a columna como deflegmador y de la condensacibén en htfimedo. -

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la forma de realizarlo en la préctica, debe hacerse constar

que las disposiciones anteriores son susceptibles de modificacidn de

detalle sin por ello alterar su principio fundamental.
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Reivindicaciones

l.~ Procedimiento para la obtencidn de U0,, en el que
coma producto intermedio se obtiene amoniouranilcarbonato y mediante
metanol se lava asi como se deshidrata, caracterizado porque el meta-
nol se purifica a través de una instalacidn de destilacidn y se ali-

menta de nuevo & la instalacidon de lavado.

2.= Procedimiento segiin la reivindicacidn 1, caracte-
rizado porque la rectificacidn efectuada enm la instalacibn de desti-
lacidn se realiza a presidn mds reducida, la condensacidn final de
lba vapores de metanol se desarrolla con condensadores himedos ali-
mentados con destilado de metanol y las sustancias cristalizadas, ta-

les como por ejemplo carbonato amdnico, se separan por filtraciénm.

3ew Procedimiento segiin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque para generar la preeidn reducida se trabaja con

un inyector actuado con destilado de metanol.

b,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2
caracterizado porque como filtro basto se dispone un hidrociclon y co=-

mo filtro fino se emplea un filtro de sedimentsacidén normal,

4.~ Procedimiento para la obtencidn de UO2 tal y como
queda descrito en la presente Memoria e ilustrado en los dibujos ad-
Juntos.

v

Este Memoria consta de 5 hojas escritas a miquina por

una sola cara. -~ JUR, 1978

Madrid,

REAKTOR-BRENNELEMENT , UNIONGHB¥
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